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rs| (54) Title: POLYAMTDE 

< 

^ (54) Bezeichnung: POLYAMID 
IT) 

(57) Abstract: The invention relates to a method for producing polyamides. Said method is characterised in that the polymerisation 
of starting monomers is carried out in the presence of between 2.3 and 10 mmol - in relation to 1 mol of carboxamide group of the 
polyamide - of a compound used as a chain transfer agent, comprising a nitrile group and a functional group capable of forming a 
d carboxamide group. 

^ (57) Zusammenfassung: Verfahren zur Herstellung von Polyamiden, dadurch gekennzeichnet, dass man die Polymerisation von 

Startmonomeren in der Gegenwart von 2,3 bis 10 mmol, bezogen auf 1 mol Carboxamid-Gruppe des Polyamids, einer Verbindung, 
die eineNitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle Gruppe aufweist, als Kettenregler durchflihrt. 
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Polyamid 

Beschreibuug 
5 • 

Die vorliegende Erf indung betrif f t ein Verfahren zur Herstellung 
von Polyamiden, dadurch gekennzeichnet , daB man die Polymeri- 
sation von Startmonomeren in der Gegenwart von 2,3 bis 10 mmol , 
bezogen auf 1 mol Carboxamid-Gruppe des PolyamidS/ einer Ver- 
10 bindung, die eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer 

Carboxamidgruppe fclhige funktionelle Gruppe aufweist, als Ketten- 
regler durchfuhrt, 

Ferner. betrif ft sie ein nach diesem Verfahren erhaltliches, ins- 
15 besondere erhaltenes Polyamid, weiterhin Polyamid, enthaltend 
eine uber eine Carboxamidgruppe chemisch an die- Polymerkette ge- 
bundene Verbindung, die eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung 
einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle Gruppe aufweist, in • 
einer Menge im Bereich von 2,3 bis 10 mmol, bezogen auf 1 mol 
20 Carboxaraid-Gruppen des Polyamids, sowie Faden, Pasern, Flachen- 
gebilde und Formkorper enthaltend ein solches Polyamid, ins- 
besondere bestehend aus einem solchen Polyamid. 

Polyamide stellen technisch bedeutsame thermoplastische Polymere 
25 dar, die liblicherweise in geschmolzenem Zustand, beispielsweise 
durch Extrusion Oder SpritzguB, zu Faden, Fasern, Flachengebilden 
und Formkorpem verarbeitet werden. 

Bei dieser Verarbeitung im geschmolzenen Zustand ist es erf order - 
3 0 lich; daB das Polymer eine hohe Schmelzstabilitat aufweist. Ver- 
anderungen des Polymers infolge der thermischen Belastung im ge- 
schmolzenen Zustand werden (iblicherweise als ViskositatsSnderung 
der Schmelze gemafi der Norm DIN EN ISO 1133 bestimmt, Solche Vis- 
kositatsanderungen der Schmelze konnen sowohl Ausdruck einer De- 
35 gradation des Polymers, wie auch einer Nachkondensation sein. 

Zudem sollten die aus solchen Polymeren erhaltlichen FSden, Fa- 
sern, Folien und Flachengebilde eine hohe Stabilitat gegenuber 
thermischen Belastungen unterhalb des Schmelzpunktes aufweisen. 
40 Als MeBgroBe wird hierzu in viblicher Weise die KerbschlagzShig- 
keit nach Warmlagerung gemaB der Norm DIN EN ISO 179 herangezo- 
gen. 

Zur Stabilisierung des Polyamids hinsichtlich einer ViskositSts- 
45 anderung der Schmelze, wie auch hinsichtlich einer thermischen 
Belastung unterhalb des Schmelzpunktes von aus solchen Polyamiden 
hergestellten Produkt'en werden ublicherweise vor Oder wAhrend der 
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Polymerisation aus den Startmonomeren Kettenregler , beispiels- 
weise Propionsaure, zugegeben, wobei eine weitere Verbesserung 
dieser Stabilisierung vninschenswert ist. 

5 Der vorliegenden Erf indung lag die Aufgabe zugrunde, Polyamide 
mit verbesserter SchmelzstabilitSLt und verbesserter SchlagzShig- 
keit nach Warmbehandlung sowie ein Verfahren zur Herstellung sol- 
cher Polyamide, zur Verfxigung zu stellen. 

10 DemgemaB wurden die eingangs definierten Polyamide, Verfahren zur 
Herstellung solcher Polyamide, sowie FSden, Pasern,. FlSchen- 
gebilde und Formkorper enthaltend ein solches Polyaroid, ins- 
besondere bestehend aus einem solchen Polyamid gefunden. 

15 Unter Polyamiden warden Homopolymere, Copolymere, Mischungen und 
Pf ropfungen von synthetischen langkettigen Polyamiden verstanden, 
die als wesentlichen Bestandteil wiederkehrend Amid-Gruppen in 
der Polymer-Hauptkette aufweisen, Beispiele solcher Polyamide 
sind Nylon 6 (Polycaprolactam) , Nylon 6,6 (Polyhexamethylenadipa- 

20 mid), Nylon 4,6 (Polytetramethylenadipamid) , Nylon 6,10 (Polyhe- 
xamethylensebacamid) , Nylon 7 (Polyenantholactam) , Nylon 11 (Po- 
lyundecano lactam) , Nylon 12 (Polydodecanolactam) . Diese Polyamide 
tragen bekanntermaflen den generischen Namen Nylon. Unter Poly- 
amiden warden auch die sogenannt en Ar amide verstanden (aromati- 

25 sche Polyamide) , wie Poly-metaphenylen-isophthalamid (NOMEX ® , 
US-A-3, 287,324) Oder Poly-paraphenylen-terephthalamid (KEVLAR ® , 
US-A-3, 671,542) • 

Die Herstellung von Polyamiden kann prinzipiell nach zwei Verfah- 
30 ren erfolgen. 

Bei der Polymerisation aus DicarbonsSuren und Diaminen, wie auch 
bei der Polymerisation aus AminosSuren oder deren Derivaten, wie 
AroinocarbonscLurenitrilen, Aminocarbonsaurearaiden, Aminocarbonsau- 

35 reestern bder Aminocarbonsauresalzen, reagieren die Amino- urid 
Carboxyl-Endgruppen miteinander unter Bildung einer Amid-Gruppe 
und Wasser. Das Wasser kann anschlieSend oder gleichzeitig von 
der Polymermasse entfernt werden, Bei der Polymerisation aus 
Carbonsaureamiden reagieren die Amino- und Amid-Endgruppen der 

40 Ausgangsmonomere oder Ausgangsoligomere miteinander unter Bildung 
einer Amid-Gruppe und Ammoniak, Der Ammoniak kann anschlieSend 
Oder gleichzeitig von der Polymermasse entfernt werden. Diese Po- 
lymerisationsreaktion bezeichnet man ublicherweise als Polykon- 
densation. 



45 



wo 02/42357 PCT/EPOl/13595 

r' -' ' _ 

3 

Die Polymerisation aus Lactamen als Ausgangsmonomeren Oder Aus- 
gangsoligomeren bezeichnet man ublicherweise als. Polyaddition, 

Als Startmonomere konnen Verbindungen ausgewahlt aus der Gruppe 
5 bestehend aus Lactamen/ omega-Aminocarbonsauren, omega-Aminocar - 
bonsaureamiden, omega-Aminocarbonsauresalze, omega -Aminocarbon - 
sSureester, acjuimolaren Mischungen aus Diaminen und Dicarbon- 
. sauren, Dicarbonsaure/Diamin-Salzen Oder Gemischen solcher 
Monoraere eingesetzt werden, 
10 ^ 
Als Startmonomere kommen 

Monomere oder Oligomere eines Cj - bis 'C20 " vorzugsweise C2 bis 
C18 - arylaliphatischen oder vorzugsweise aliphatischen Lactams , . 
15 wie Enantholactam; Undecanolactam, Dodecanolactam oder Capro- 
lactam, insbesondere Caprolactam, 

Monomere oder Oligomere von C2 - bis C20 ~/ vorzugsweise C3 - bis 
C18 - Arainocarbonsauren, wie 6-Aminocapronsaure, 11-Aminoundecan- 
20 saure, sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder 
Hexamere, sowie deren Salze, wie Alkalisalze, beispielsweise 
Lithium-, Natrium-, Kalium-Salze, 

Monomere oder Oligomere von C2 - bis C20 - Aminosaureamiden, wie 
25 6-AminocapronsSureamid, 11-Aminoundecansaureamid sowie deren Di- 
mere, Trimere, Tetraraere, Pentamere oder Hexamere, 

Ester, vorzugsweise Ci-C4-Alkylester, wie Methyl-, Ethyl-, n-Prb- 
pyl-, i-Propyl^, n-Butyl-, i-Butyl-, s-Butyl-ester, von C2 - bis 

30 C20 -/ vorzugsweise C3 - bis Cis - Aminocarbonsauren, wie 6-Amino- 
capronsaureester, beispielsweise 6-Aminocaprons&uremethylester , 
11-Aminoundecansaureester , beispielsweise 11-Aminoundecansciureme- 
thylester, 

35 Monomere oder Oligomere eines C2 - bis C20 ~/ vorzugsweise C2 - 
bis C12 - Alkyldiamins, wie Tetramethylendiamin oder vorzugsweise 
Hexame thy 1 endi amin , 

mit einer C2 - bis C20 "/ vorzugsweise C2 - bis Cx4 - aliphatischen 
40 DicarbonsSure, wie SebacinsSure, Decandi carbons aure Oder Adipin- 
saure, 



sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

45 
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Monomere oder Oligomere eines C2 - bis C20 ■/ vorzugsweise C2 - 
bis C12 - AlkyldiaminS/ wie Tetramethylendiamin oder vorzugsweise 
Hexame thy 1 endi amin , 

5 mit einer Cs - bis C20 "i vorzugsweise Cb - bis C12 - aromatisGhen 
Dicarbonsaure oder deren Derivate , beispielsweise Chloride, wie 
2, 6~Naphthalindicarbonsaure, vorzugsweise IsophthalsSure oder 
Ter eph tha 1 saur e , 

10 sowie deren Dimere, Trimere, Tetrameris, Pentamere oder Hexamere, 

Monomere oder Oligomere eines C2 - bis C20 - i vorzugsweise C2 - 
bis C12 ■ Alkyldiamins, wie. Tetramethylendiamin Oder vorzugsweise 
Hexame thy 1 endi amin , 

15 

mit einer C9 - bis C20 vorzugsweise - bis Cie - arylaliphati - 
schen Dicarbonsaure oder deren Derivate, beispielsweise Chloride, 
wie 0-, m- oder p-Phenylendiessigscture, 

20 sowie deren Dimere^ Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

Monomere oder Oligomere eines Cg - bis C20 -/ vorzugsweise Cg - 
bis Cio • aromatischen Diamins, wie m- oder p-Phenylendiamin, 

25 mit einer C2 - bis C20 ~f vorzugsweise C2 - bis C14 - aliphatischen 
Dicarbonsaure, wie SebacinsSure, Decandicarbonsaure oder Adipin- 
sfiure, 

sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

30 

Monomere oder Oligomere eines Cg - bis C20 " vorzugsweise Ce - bis 
Cio • aromatischen Diamins, wie m- oder p- Phenyl endi amin, 

mit einer Ce - bis C20 "/ vorzugsweise Ca - bis C12 - aromatischen 
35 Dicarbonsaure oder deren Derivate , beispielsweise Chloride, wie 
2, 6-Naphthalindicarbons&ure, vorzugsweise Isophthalsaure oder 
TerephthalsAure , 

sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

40 

Monomere oder Oligomere eines Ce - bis C20 - vorzugsweise Cs - bis 
Cio aromatischen Diamins, wie m- oder p-Phenylendiamin, 

mit einer C9 - bis C20 vorzugsweise C9 - bis C^q - arylaliphati- 
45 schen Dicarbonsaure oder deren Derivate, beispielsweise Chloride, 
.wie 0-, m- oder p-Phenylendiessigsaure, 
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sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

Monomere Oder Oligomere eines C? - bis C20 -/ vorzugsweise Ce - 
bis CiB arylaliphatischen Diamins, wie m- oder p-Xylylendiamin, 

5 

mit einer C2 - bis C20 "/ vorzugsweise C2 - bis C14 - aliphatischen 
Dicarbonsaure, wie Sebacinsaure, Decandicarbonsaure oder Adipin- 
sSure, 

10 sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

Monomere oder Oligomere eines C7 - bis C20 "/ vorzugsweise Cb - 
bis CiB - arylaliphatischen Diamins, wie m-,oder p-Xylylendiamin, 

15 mit einer Ce - bis C20 -/ vorzugsweise Ce - bis Cio - aromatischen 
Dicarbonsaure oder deren Derivate / beispielsweise Chloride, wie 
2, 5-Naphthalindicarbonsaure, vorzugsweise Isophthalsaure oder 
Ter eph thai saur e , 

20 sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

Monomere oder Oligomere eines C7 - bis C20 ~/ vorzugsweise Cs - 
bis- C18 arylaliphatischen Diamins, wie m- oder p-Xylylendiamin, 

25 mit einer C9 - bis C20 "1 vorzugsweise C9 - bis Cis - arylaliphati- 
schen Dicarbonsaure oder deren Derivate, beispielsweise Chloride, 
wie 0-, m- oder p-Phenylendiessigsaure, 

sowie deren Dimere, Trimere, Tetramere, Pentamere oder Hexamere, 

30 

sowie Homopolyraere, Copolymere, Mischungen und Pfropfungen sol- 
cher Ausgangsmonomere oder Ausgangsoligomere in Betracht. 

Bevorzugt sind dabei solche Ausgangsmonomere oder Ausgangsoligo- 
35 mere, die bei der Polymerisation zu den Polyamiden Nylon 6, Nylon 
' 6,6, Nylon 4,6, Nylon 6,10, Nylon 7, Nylon 11, Nylon 12 und den 
Aramiden Poly-metaphenylen-isophthalamid oder Poly-paraphenylen- 
terephthalamid, insbesondere zu Nylon 6 und Nylon 66, filhren, wie 
Caprolactam, Adipinsaure und Hexamethylendiamin. 

40 

Lact^me konnen durch Umsetzung eines cyclischen Ketons mit 
Hydroxylamin zu dem entsprechenden Oxim und anschlieflende Beck- 
mann-Umlagerung erhalten werden oder aus den entsprechenden 
Aminonitrilen durch hydrolytische Cyclisierung vor Oder wShrend 
45 der Polymerisation, insbesondere in Gegenwart von Katalysatoren, 
wie Titandioxid, in an sich bekannter Weise erhalten werden,. 
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Die Herstellung von omega-Aminocarbonsauren, omega-Aminocarbon- 
saureamiden, omega-Aminocarbonsauresalze, omega-Aminocarbonsau- 
reester ist an sich bekannt. Sie kdnnen beispielsweise aus den 
entsprechenden Aminonitrilen vor Oder wShrend der Polymerisation 
5 erhalten werden. 

Die Herstellung von Dicarbonsauren ist an sich bekannt. Sie kon- 
nen beispielsweise aus den entsprechenden Dinitrilen vor Oder 
wahrend der Polymerisation erhalten werden. 

10 

Die Herstellung von Diaminen kann in an sich bekannt er Weis'e, wie 
durch Hydrierung der entsprechenden Dinitrile, erfolgen. 

Erf indungsgemaB fiihrt man die Polymerisation von Startmonomeren 
15 in der Gegenwart einer Verbindung, die eine Nitrilgruppe und eine 
zur Bildung einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle Gruppe 
aufweist/ als Kettenregler durch. 

Es konnen auch Gemische solcher Verbindungen eingesetzt werden. 

20 

In einer bevorzugten Aus fiihrungs form ,kpmmt als zur Bildung einer 
Carboxamidgruppe f^ige funktionelle Gruppe eine Amingruppe in 
Betracht, 

25 Vorteilhaft konnen aromatische, arylaliphatische, vorzugsweise 
aliphatische Aminonitrile, insbesondere aliphatische alpha, omega- 
Aminonitrile, mit 2 bis 20, vorzugsweise 2 bis 12 Kohlenstoff- 
atomen eingesetzt werden, Besonders bevorzugt sind solche Amino- 
nitrile, deren Kohlenstof f gerust einem Startmonomer des 

30 erf indungsgemSfien Polyamids entspricht, vorzugsweise im Falle von 
zur Herstellung von Nylon 6 oder Nylon 66/ insbesondere Nylon 6, 
bereits genannten Startmonomeren 6-Arainocapronitril • 

Die Herstellung solcher Aminonitrile kann in an sich bekannter 
35 Weise erfolgen, wie durch partielle Hydrierung der entsprechenden 
Dinitrile. 

In einer weiteren bevorzugten Ausfuhrungsf orm kommt als zur 
Bildung einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle Gruppe eine 
40 Sauregruppe in Betracht. 

Vorteilhaft kSnnen aromatische, arylaliphatische, vorzugsweise 
aliphatische Nitrilocarbonsauren, insbesondere aliphatische 
alpha, omega-Nitrilocarbonsauren/ mit 2 bis 20, vorzugsweise 2 bis 
45 12 Kohlenstof fa tomen eingesetzt werden- Besonders bevorzugt sind 
solche Nitrilocarbonsauren, deren Kohlenstof fger^ist einem Start- 
monomer des erf indungsgemSBen Polyamids entspricht, vorzugsweise 
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im Falle von zur Herstellung von Nylon 6 Oder Nylon 66, ins- 
besondere Nylon 66, bereits genannten Startmonomeren 6-Nitriloa- 
dipinsaure. 

5 Die Herstellung solcher Nitrilocarbonsauren kann in an sich be- 
kannter Weise erfolgen, wie durch partielle Hydrolyse der ent- 
sprechenden Dinitrile. 

ErfindungsgemaB fiihrt man die Polymerisation von Startmonomeren 
10 in der Gegenwart von mindestens 2,3 mmol, vorzugsweise mindestens 
2,4 mmol, insbesondere mindestens 2,8 mmol, besonders bevorzugt 
mindestens 3 mmol, bezogen auf 1 mol Carboxamid-Gruppe des Poly- 
amids, einer Verbindung, die eine Nitrilgruppe und eine 2\ir 
Bildung einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle Gruppe auf- 
15 weist, als Kettenregler durch. 

ErfindungsgemaB fuhrt man die Polymerisation von Startmonomeren 
in der Gegenwart von hochstens 10 mmol, vorzugsweise h6chsten3 6 
mmol, insbesondere hochstens 4 mmol, bezogen auf 1 mol Carboxa- 
20 mid-Gruppe des Polyamids, einer Verbindung, die eine Nitrilgruppe 
und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle 
Gruppe auf weist, als Kettenregler durch. 

Setzt man die Verbindung, die eine Nitrilgruppe und eine zur 
25 Bildung einer Carboxamidgruppe- fahige funktionelle Gruppe auf - 
weist, in geringeren Mengen ein, so ist keine ausreichende Stabi- 
lisierung des Polyamids zu beobachten. Setzt man die Verbindung, 
die eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe 
fahige funktionelle Gruppe auf weist, in groSeren Mengen ein, so 
30 wird kein- ausreichender Grad an Polymerisation erreicht. 

Die erf indungsgemaB als Kettenregler eingesetzte Verbindung, die 
eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fa- 
hige funktionelle Gruppe aufweist, kann in Kombination mit an 
•'35 sich bekannten Kettenreglern, beispielsweise MonocarbonsSuren, 
vorzugsweise Ci-Cio~Alkanmonocarbonsauren, wie Essigsaure Oder 
PropionsSure, vorzugsweise Cs-Ca-Cycloalkanmonocarbonsauren, wie 
Cyclopentancarbonsaure, Cyclohexancarbonsaure, vorzugsweise 
Benzol- und Naphtathalinmonocarbonsauren, wie Benzoesaure, 

40 NaphthalincarbonsSure, beispielsweise Dicarbonsauren, vorzugs- 
weise C2-Cio-Alkandicarbonsauren, wie Adipinsciure, AzelainsSure, 
SebacinsSure Oder DecandicarbonsSure, vorzugsweise Cs-Ce-Cyclo- 
alkandicarbonsSiuren, wie 1, 4 -Cyclohexancarbonsaure, vorzugsweise 
Benzol- und Naphtathalindicarbonsauren, wie" Isophthalsaure, 

45 Terephthalsaure, 2 , 6-Naphthalindicarbonsaure, beispielsweise 
Monoamine, vorzugsweise Ci-Cio-Alkanmonoamine,. vorzugsweise 
Gs-Cs-Cycloalkanmonoamine, wie Cyclopentanamin, Gyclohexanamin, 



t 
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4-Amino-2/ 2, 6, 6-Tetramethylpiperidin, beispielsweise Benzol- und 
Naphtathalinmonoarniii; wie Anilin, Naphthalinamin/ beispielsweise 
Diamine, vorzugsweise C2-Cio-Alkandiamine, wie Hexamethylendiamin, 
vorzugsweise Cs-Cs-Cycloalkandiamine, wie 1, 4-Cyclohexandiamin, 
5 vorzugsweise Benzol-, Naphtathalin- und Xylylidendiamine, wie 
o-Xylylydendiamin, m-Xylylydendiamin, p-Xylylidendiamin, oder Ge- 
mische solcher an sich bekannter Kettenregler eingesetzt werden. 

Die Summe aus der erf indungsgemafi eingesetzten Verbindung, die 
10 eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fS- 
hige funktionelle Gruppe aufweist, und dem an sich bekannten 
Kettenregler sollte vorteilhaf t die fur die erf indungsgemSB ein- 
gesetzte Verbindung, die eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung 
einer Carboxamidgruppe fahige funktionelle Gruppe aufweist, gemaB 
15 vprliegender Erfindung definierte Hochstmenge nicht ilbersteigen, 
da ansonsten kein ausreichender Grad an Polymerisation erreicht 
wird. 

In einer anderen bevorzugten Ausgestaltung wird die Polymer i- 
20 sation bzw, Polykondensation nach dem erf indungsgemafien Verfahren 
in Gegenwart mindestens eines Pigments durchgefuhrt . Bevorzugte 
Pigmente sind Titandioxid, wobei Titandioxid vorzugsweise in der 
Anatas-Modif ikation vorliegt, oder farbgebende Verbindungen anor- 
ganischer oder organischer Natur. Die Pigmente werden vorzugs- 
25 weise in einer Menge von 0 bis 5 Gewichtsteile, insbesondere 0,02 
bis 2 Gewichtsteile,. jeweils bezogen auf 100 Gewichtsteile Poly- 
amid, zugegeben. Die Pigmente konnen dem Reaktor mit den 
Ausgangsstof f en oder getrennt • davon zugefuhrt werden. 

30 Die Herstellung der erf indungsgemSBen Polyamide kann ,in einer 
Weise ausgefuhrt werden, wie'sie zur Polyamiden an sich bekannt 
ist. So kann beispielsweise die Herstellung eines auf Caprolactam 
basierenden Polyamids in Gegenwart einer Verbindung, die eine Ni- 
trilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe f Shige 

35 funktionelle Gruppe aufweist, geraaB den in DE-A 14 95 198, DE-A 
25 58 480, DE'~A 44 13 177, Polymerization Processes, Inter- 
science, New York, 1977, S. 424-467 und Handbuch der Technischen 
Polymerchemie, VCH Verlagsgesellschaf t, Weinheim, 1993, S. 
546-554 beschriebenen kontinuierlichen oder diskontinuierlichen 

40 Verfahren erfolgen. Die Herstellung eines auf AdipinsSure/Hexame- 
thylendiamin basierenden Polyamids in Gegenwart einer Verbindung, 
die eine Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe 
fahige funktionelle Gruppe aufweist, kann beispielsweise in einem 
an sich bekannten diskontinuierlichen Verfahren, wie es 

45 beispielsweise in Polymerisation Processes, Interscience, New 
York, 1977, Seite 424-467, insbesondere Seite 444-446, beschrie- 
ben ist, oder in einem kontinuierlichen Verfahren, beispielsweise 
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gemaB EP 129 196, erfolgen. Die Zugabe einer Verbindxing, die eine 
Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fahige 
funktionelle Gruppe aufweist, in den Reaktor kann getrennt Oder 
im Gemisch mit den gesamten oder einem Teil der Startmonomeren 
5 erfolgen. 

Aus den erf indungsgemSBen Polyamiden k6nnen FSden, Fasern, 
Fiachengebilde Oder Formk6rper hergestellt werden. 

10 Im Falle von Faden und Fasern sind dabei solche bevorzugt, die 
auf Nylon 6 odef Nylon 66, insbesondere Nylon 6, basieren und die 
durch Schnellspinnen, also durch Abzugsgeschwindigkeiten von mehr 
als 4000 m/min erhalten wurden. 

15 Vor der Herstellung von Flachengebilden oder FormkSrpern konnen 
dem erf indungsgemSBen Polyamid an sich ubliche Zusatzstof f e, v\rie 
Flamms.chutzmittel, Glasfasern, in an sich bekannter Weise, wie 
durch Extrusion, beigemischt werden. 

20 Beispiele 

Beispiel 1: 

In einem Autoklaven vairden 3000 g (26,5 mol) Caprolactam, 450 g. 
25 vollentsalztem Wasser und 7,3 g. {65 mmol) 6-Aininocapronitril 
unter Stickstof f-Atmosphare auf eine Inn en temper a tur von 270*'C 
aufgeheizt, direkt im Anschluss innerhalb einer Stunde auf Nor- 
roaldruck entspannt und 15 min nachkondensiert und ausgefahren. 

30 Das ausgefahrene Polyamid wurde .granuliert, mit kochendem Wasser 
zur Entfernung von Caprolactam und Oligomeren extrahiert, an- 
schlieBend im Vakuumtrockenschrank getrocknet. Das getrocknete 
extrahierte Granulat vmrde in der festen Phase bei 160**C tiber 25 h 
getempert. 

35 

. Ira Anschluss wurde die relative Losungsviskositat des Polyamids 
in 96%-Schwef elsaure gemessen. Hierbei wurde 1 g Polymer auf 
100 ml Losung eingewogen und die Durchlauf zeit in einem Ubbeloh- 
de-Viskosimeter gegen das reine Losungsmittel gemessen, Der voll- 
40 standige Einbau der Nitrilgruppen vmrde IR-spektroskopisch liber- 
priift. 

Die relative Losungsviskositat RV{l,0.g/dl) betrug 2,73. 
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Vergleichsbeispiel .1 

Es wurde wie in Beispiel 1 verfahren mit der Ausnahnie, da5 an- 
stelle von 7,3 g 6-Aininocapronitril 4,8 g (65 mmol) PropionsSure 
5 eingesetzt wurden. 

Die relative Losungsviskosi tat RV(1., 0 g/dl) betrug 2,71. 

Beispiel 2 

10 

Die gemaB Beispiel 1 und Vergleichsbeispiel 1 hergestellten 
Polymere wurden gemaB ISO 1133 hinsichtlich ihres FlieBverhaltens 
untersucht • 

15 Hierzu wurde geschmolzenes Polymer fur 4, 8, 12, 16, 20 min in 
einem beheizten Zylinders bei einer Temperatur von 275**C gehalten 
und anschlieBend unter einer Gewichtskraf t von 5 kg durch eine 
biise in den freien Raum gedruckt. 

20 Von den hierbei erhaltenen Strangen wurde die relative .Losungs- 
viskosi tat gemaB Beispiel 1 bestimmt. Abbildung 1 zeigt das Er- 
gebnis. 

Aus Abbildung 1 ist ersichtlich, daB das Polymer gemfiB 
25 Vergleichsbeispiel 1 eine starke Anderung der Losungsviskositat 
aufweist, wfihrend die L6sungsviskositat des Polymers gemaB Bei- 
spiel 1 praktisch konstant bleibt, 

Eine Anderung der Losungsviskositat bedeutet, daB eine Degrada- 
30 tionen bzw. ein Molekulargewichtsaufbau in der Schmelze vor dem 
Herausdrucken aus dem Zylinder eirigetreten ist. Je hoher die 
Ldsungsviskositat des extrudierten Stranges ist, desto stcLrker 
war der Molekulargewichtsaufbau, Dies wirkt sich negativ auf die 
Verarbeitungseigenschaf ten aus. 
35 . 

Beispiel 3 . 

In die gemSB Beispiel 1 und Vergleichsbeispiel 1 hergestellten 
Polymere wurden 30% .Glasf asern eingearbeitet und die Polymere 
•40 einer Warmelagerung im Umluftofen bei 140^C unterzogen. Im An- 
schluss an die Lagerung wurde nach der Priif vorschrif t ISO 179/leU 
(Messung bei 23°C) die Charpy-Schlagzahigkeit gemessen. Das Ergeb- 
nis ist in Abbildung 2 dargestellt. 
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Aus Abbildung 2 ist ersichtlich, da6 das gemS.6 Vergleichsbeispiel 
1 hergestellte Polymer eine groBere Anderung der Charpy-Schlagzcl- 
higkeit aufweist als das gemafi Beispiel 1 erhaltene. 

5 Zudem weist das gemSB Vergleichsbeispiel 1 hergestellte Polymer 
eine geringere Charpy-Schlagzahigkeit auf als das gemas Beispiel 
1 erhaltene. 
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Patentanspriiche 

1. Verfahren z\ir Herstellimg von Polyamiden, dadurch gekenn- 
5' zeichnet, daS man die Polymerisation von Startmonomeren in 

der Gegenwart von 2,3 bis 10 iranol, bezogen auf 1 mol Carboxa- 
mid-Gruppe des Polyamids, einer Verbindung, die eine Nitril- 
gruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fahige 
funktionelle Gruppe aufweist, als Kettenregler durchfiihrt. 

10 

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei man als Verbindung, die eine 
Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fa- 
hige funktionelle Gruppe aufweist, ein Aminonitril einsetzt.. 

15 3. Verfahren nach Anspruch 1, wobei man als Verbindung, die eine 
Nitrilgruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fa- 
hige funktionelle Gruppe aufweist, eine NitrilocarbonsSure 
einsetzt.. 

20 4. Polyamid, erhaltlich, insbesondere erhalten, nach einem Ver- 
fahren gemSfi den Ansprilchen 1 bis 3 . 

5. Polyamid, enthaltend eine iiber eine Carboxamidgruppe chemisch 
an die Polymerkette gebundene Verbindung, die eine Nitril- 
25 gruppe und eine zur Bildung einer Carboxamidgruppe fahige 

funktionelle Gruppe aufweist', in einer Menge im Bereich von 
2,3 bis 10 mol, bezogen auf 1 mol Carboxamid-Gruppen des Po- 
lyamids . 

30 6. Faden, Fasern, Flachengebilde \ind Formkorper enthaltend, ins- 
besondere bestehend aus,' Polyamid gemcLfi Anspruch 4 Oder 5. 
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